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电镀层中钼的分光光度法测定①
王尊本　任金萍
(厦门大学化学系　材料和生命过程分析科学国家教委开放研究实验室　厦门　 361005)
钼的电镀层外观精美 ,抗腐蚀性强 ,近年来受到越来越多的关注 .为了了解镀层的质量或
改进电镀工艺 ,必须及时对镀层中钼的含量进行分析 .
有关利用分光光度法测定钼的报道 [1～ 5 ]很多 ,其中包括普通分光光度法、导数分光光度
法、双波长分光光度法和动力学分光光度法等 .本文系统地研究了利用钼 ( V I) -PF-CTMAB
三元络合物分光光度法测定钼的最佳条件 ,并应用于电镀层中钼的测定 ,获得了满意的结果 .
1　实验部分
1. 1　主要仪器和试剂
721型分光光度计 ;美国 Beckman-DU7 HS型分光光度计 .钼 ( V I)标准溶液: 称取分析纯
( N H4 ) 6Mo7O24· 4 H2O 0. 184 0 g于小烧杯中 ,用二次去离子水溶解 ,转入 100 mL容量瓶中 ,
用水定容 .此溶液每 mL含钼 1. 000 mg .将此溶液稀释成每 L含钼 10. 0 mg的标准工作液 . 1
∶ 1 HCl溶液 . 0. 040% 苯基荧光酮 ( PF )溶液:称取 0. 20 g分析纯苯基荧光酮固体于烧杯
中 ,加入少量分析纯无水乙醇和 5 mL 1∶ 1 HCl溶液溶解 ,再用无水乙醇稀释至 500 m L
1. 0%溴化十六烷基三甲基铵 ( CTMAB )溶液: 称取 2. 0 g分析纯溴化十六烷基三甲基铵固
体 ,加入 30 mL无水乙醇和 170 mL水溶解 .
1. 2　实验方法
于 25 mL容量瓶中加入一定量的 10. 0 mg /L钼标准工作液 (含钼 0～ 22. 5μg) , 2. 0 m L
1∶ 1 HCl溶液 , 2. 0 mL 1. 0% CTM AB溶液以及 1. 5 m L 0. 040% PF溶液 ,用二次去离子
水稀释至刻度 ,摇匀 .用 1 cm吸收池、以试剂空白为参比在 523. 0 nm波长处测量溶液的吸光
度 .
2　结果与讨论
2. 1　络合物的吸收光谱
按照实验方法 ,分别在 400～ 600 nm波长范围内用美国 Beckman DU-7 HS型分光光度
计绘制三元络合物及试剂的吸收光谱 ,如图 1所示 .由图可见 ,在酸性介质中曲线 1和 2重合 ,
说明钼不会与苯基荧光酮反应生成有色络合物 .当再加入阳离子表面活性剂 CTM AB溶液 ,
则立即生成橙黄色的三元络合物 , 其最大吸收峰位于 523. 0 nm ,而试剂空白的最大吸收峰位
① 本文 1997-08-25收到
　图 1　试剂和络合物的吸收光谱
1. PF;　 2. 钼 ( V I)+ PF;　
3. 钼 ( V I) + PF + CTM AB.
均以水为参比
　 Fig. 1　 Abso rption spectra o f reagent
and complex
于 461. 5 nm ,两者相差大于 50 nm ,试剂空白在络合物
的最大吸收峰处的吸光度很小 ,故本文选择测定波长为
523. 0 nm .
2. 2　酸度对络合反应的影响
实验结果表明 ,当 1∶ 1 HCl溶液的用量为 1. 0 ～
2. 5 mL时 ,测得的吸光度最大且稳定 .而当其用量小于
1. 0 mL时 ,溶液中出现橙红色的浑浊 .故本文选择其用
量为 2. 0 mL .
2. 3　络合剂用量的选择
实验结果表明 ,苯基荧光酮溶液的用量在 1. 0 ～
2. 5 mL、 CTM AB溶液的用量在 1. 5～ 3. 0 mL时 ,络
合物的吸光度基本保持稳定 .本文选择苯基荧光酮溶液
的用量为 1. 5 mL , CTM AB溶液的用量为 2. 0 mL .
2. 4　络合物生成速度及稳定时间
与其它大多数钼的显色体系相比 ,钼 ( V I) -PF-
CTMAB三元络合物不但摩尔吸光系数大 ,而且显色速
度快 .实验结果表明 ,在室温条件下 ,络合剂一经加入 ,
三元络合物的吸光度即可达到最大 ,且可稳定数小时 .
2. 5　共存物质的影响
电镀层中除含有钼之外 ,还含有较大量的铁和极少量的铜 .实验结果表明 ,这两者对钼的
测定均无影响 .其它如碱金属、碱土金属、 Pb、 Zn、 Mn、 Hg、 Cd、 Al、 Cr、 La等金属成份和 Cl- 、
NO
-
3 、 SO42- 、 PO43-等阴离子以及 EDT A、抗坏血酸、盐酸羟胺等物质也不会影响钼的测定 .钒
(V )和锆 ( IV)的干扰可分别用抗坏血酸还原和 EDTA掩蔽的方法予以消除 .必要时也可采用
碱法分离以消除它们的干扰 .
2. 6　工作曲线的绘制
于 25 m L容量瓶中分别移入一系列 10. 0 mg /L的钼标准工作液 ,按实验方法进行测定 ,
以测得的吸光度对相应的钼含量作图即得工作曲线 .实验结果表明 ,当钼的含量为 0～ 22. 5
μg /25 mL时线性良好 .工作曲线的拟合方程为: A= 1. 089CM o ( mg /L ) - 0. 018 59,相关系数
V= 0. 999 9.
2. 7　电镀层样品的测定
准确称取混合均匀的镀层样品 0. 350 0 g置于 100 mL小烧杯中 ,加入 2. 0 mL 1∶ 1 HCl
溶液 ,再逐滴加入分析纯浓双氧水溶解 .待试样完全溶解后 ,定量转移入 100 mL容量瓶中定
容 .如溶液的酸度过大 ,必须适当中和后再定容 .将此溶液稀释 100倍得试样溶液 .取出 0. 70
m L试样溶液 ,按实验方法进行测定 .六次平行测定的数据如表 1所示 .
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表 1　电镀层试液的测定结果
　　　　　　　 Tab. 1　 Dete rmination r esults of electroplated la yer sam ple so lutions　　 (μg /25 m L)
序　号 1 2 3 4 5 6 平均值 相对标准偏差 (% )
含　量 10. 73 10. 72 10. 80 10. 73 10. 78 10. 70 10. 74 0. 371
按表 1所得测定结果的平均值换算得该电镀层样品中的含钼量为 43. 8% .
2. 8　方法的回收率
　　在试样溶液中分别加入一定量的钼标准工作液 ,按实验方法进行测定 ,求出回收率 ,结果
如表 2所示 .
表 2　准确度实验结果
　　　　　　　　　　　　　 Tab. 2　 Test results o f a ccura cy　　　　　　　　 (μg /25 m L)
样　品 原钼含量 加入标准钼量 理论总钼量 测得钼量 回收率 (% )
镀层样品 1 　　 7. 665 　　 7. 000 14. 665 14. 923 104. 0
镀层样品 2 　　 10. 731 10. 000 20. 731 20. 805 101. 0
镀层样品 3 　　 15. 330 5. 00 20. 330 20. 381 101. 0
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Spect ropho tometric Determination of Molybdenum
in Elect roplated Layer
Wang Zunben　 Ren Jinping
( Dept. of Chem. , The Res. Lab. o f SEDC of Anal. Sci. for Mat.
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Abstract　Molybdenum can fo rm a th ree - component complex wi th pheny l - f lu-
o rone and hexadecyl trimethylammonium bromide, tha t can be used fo r determining micro
molybdenum in wa ter solution direct ly. This method is simple, rapid, accurate and sensi-
tiv e. It can be used in the rapid determination of molybdenum in electroplating solution and
electroplated lay er.
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